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©  Verfahren  zur  Entcoffeinierung  von  Tee. 

Es  wird  ein  Verfahren  zur  Entcoffeinierung  von 
Tee  durch  Extraktion  von  15  bis  50  Gew.-%  Wasser 
enthaltendem  Tee  mit  feuchtem  CO2  bei  255  bis  350 
bar  und  50  bis  80°C,  anschließender  Abtrennung 
des  Coffeins  vom  CO2  mit  Hilfe  eines  Adsorbens  und 
Recyclisierung  des  coffeinfreien  CO2  über  den  be- 
reits  extrahierten  Tee  beschrieben,  welches  dadurch 
gekennzeichnet  ist,  daß  man  das  Adsorbens,  insbe- 
sondere  Aktivkohle,  in  einer  Menge  von  5  bis  40 
Gew.-%.  bezogen  auf  das  Trockengewicht  des  Tees, 
im  Extraktionsgut  verteilt.  Die  Vorteile  des  erfin- 
dungsgemäßen  Verfahrens  sind  kürzere  Extraktions- 
zeiten  bzw.  höhere  Durchsätze. 



Die  vorliegende  Erfindung  betrifft  ein  Verfahren 
zur  Entcoffeinierung  von  Tee  mit  Hilfe  von 
überkritischen  Gasen,  insbesondere  CO,. 

Es  sind  bereits  verschiedene  Verfahren  zur 
Entfernung  von  Coffein  aus  Tee  beschrieben  wor- 
den.  So  ist  es  bspw.  bekannt,  das  Coffein  mit 
organischen  Lösungsmitteln  aus  dem  Tee  zu  extra- 
hieren.  Nachteilig  bei  dieser  Methode  ist  die 
geringe  Selektivität,  d.  h.  es  werden  außer  Coffein 
noch  wichtige  Geschmacksstoffe  mitentfemt. 
Darüber  hinaus  ist  die  rückstandslose  Entfernung 
der  Lösemittel  schwierig  und  technisch  kaum  reali- 
sierbar. 

Es  ist  deshalb  versucht  worden,  anstelle  von 
organischen  Lösemitteln  überkritische  Gase  als  Ex- 
traktionsmittel  einzusetzen.  So  wird  bspw.  in  der 
DE-AS  21  27  642  ein  zweistufiges  Verfahren  zur 
Entcoffeinierung  von  Tee  beschrieben,  bei  wel- 
chem  zunächst  mit  trockenem  überkritischen  CO2 
die  Aromastoffe  entfernt  werden,  anschließend  mit 
feuchtem  überkritischem  CO2  das  Coffein  extrahiert 
und  nach  Rücktrocknung  des  Tees  das  im  ersten 
Extraktionsschritt  abgetrennte  Aroma  dem  Tee  wie- 
der  aufimprägniert  wird. 

Ein  wesentlicher  Nachteil  dieses  Verfahrens  ist 
die  zweistufige  Verfahrensweise,  die  technisch  sehr 
aufwendig  ist  und  hohe  Investitions-und  Betriebsko- 
sten  erfordert.  Außerdem  ist  die  Abscheidung  des 
Coffeins  durch  Druckentspannung  und  Temperatur- 
senkung  in  wirtschaftlicher  Hinsicht  problematisch, 
da  man  anschliessend  erhebliche  Energie  aufwen- 
den  muß,  um  das  CO2.  wieder  auf  den  überkriti- 
schen  Bereich  zu  bringen. 

Zur  Umgehung  dieses  Problems  hat  deshalb 
gemäß  der  DE-PS  26  37  197  versucht,  dem  CO2 
das  Coffein  mit  Ionenaustauschern  im  überkriti- 
schen  Druckbereich  zu  entziehen.  Damit  konnte  auf 
die  zweistufige  Extraktion  jedoch  nicht  verzichtet 
werden. 

Erst  mit  Hilfe  des  Vefahrens  gemäß  der  deut- 
schen  Patentanmeldung  P  34  15  844.8  wurde  es 
möglich,  die  Entcoffeinierung  des  Tees  in  einer 
Stufe  zu  vollziehen.  Dies  wird  dadurch  erreicht,  daß 
man  den  Tee  mit  einem  Feuchtigkeitsgehalt  von  15 
bis  50  Gew.-%  mit  feuchtem  CO,  bei  260  bis  350 
bar  bis  70°C  extrahiert,  dann  dem  coffeinhaltigen 
CO,  im  gleichen  Druckbereich  mit  Aktivkohle  das 
Coffein  wieder  entzieht  und  danach  das  coffeinfreie 
CO,  über  den  bereits  extrahierten  Tee  recyclisiert, 
den  Tee  vom  CO,  abtrennt  und  trocknet. 

Der  einzige  Nachteil  dieses  Verfahrens  besteht 
darin,  daß  die  Extraktionszeiten  relativ  lang  und  die 
einzusetzenden  CO,-Mengen  relativ  groß  sind. 

Der  vorliegenden  Erfindung  lag  daher  die  Auf- 
gabe  zugrunde,  das  Verfahren  zur  Entcoffeinierung 
von  Tee  gemäß  P  34  15  844,8  zu  verbessern  und 
ein  Verfahren  zu  entwickeln,  das  dessen  Nachteile 
nicht  aufweist. 

Diese  Aufgabe  wurde  erfindungsgemäß 
dadurch  gelöst,  daß  man  das  Adsorbens,  insbeson- 
dere  Aktivkohle  in  einer  Menge  von  5  bis  40  Gew.- 
%,  bezogen  auf  das  Tockengewicht  des  Tees,  im 
Extraktionsgut  verteilt. 

Es  hat  sich  überraschenderweise  gezeigt,  daß 
mit  Hilfe  des  erfindungsgenäßen  Verfahrens  die 
Extraktionszeiten  für  einen  bestimmten  Entcoffei- 
nierungsgrad  drastisch  gekürzt  bzw.  die  a n z u w e n -  
dende  CO2-Menge  erheblich  gesenkt  werden 
können.  Darüber  hinaus  unterscheidet  sich  der  auf 
diese  Weise  hergestellte  Tee  bezüglich  seines  Ge--- 
schmackes  und  Aromas  praktisch  kaum  von  sol- 
chem  Tee,  bei  dem  die  Extraktion  des  Coffeins  und 
die  Abscheidung  des  Coffeins  mittels  Adsorbens 
räumlich  getrennt  vorgenommen  wurde. 

Entsprechend  der  vorliegenden  Erfindung  wird 
das  Adsorbens  in  einer  Menge  von  5  bis  40  Gew.- 
%,  bezogen  auf  das  Trockengewicht  des  Tees,  im 
Extraktionsgut  verteilt.  Bei  der  Verwendung  von 
weniger  als  5  Gew.-%  Adsorbens  ist  die  Adsorption 
des  Coffeins  im  Adsorbens  unzureichend  und  der 
extrahierte  Tee  weist  folglich  einen  unerwünscht 
hohen  Coffeinendgehalt  auf.  Die  Verwendung  v o n  
mehr  als  40  Gew.-%  ist  unwirtschaftlich,  da  mit 
mehr  als  40  Gew.-%  Adsorbens  kein  wesentlich 
größerer  Adsorptionsgrad  erreicht  wird.  Anderer- 
seits  stellt  das  überschüssige  Adsorbens  nur  Bal- 
lastmaterial  dar,  welches  dann  unnötigerweise  Platz 
im  Extraktionsautoklaven  wegnimmt. 

Als  Adsorbens  wird  bevorzugt  Aktivkohle  ein- 
gesetzt,  doch  können  auch  andere  Adsorptionsmit- 
tel  wie  z.  B.  lonenaustauscher,  Kieselgur,  Zeolithe 
oder  Aktivtonerden  eingesetzt  werden. 

Die  gleichmäßige  Verteilung  des  Adsorbens  im 
Extraktionsgut  kann  in  mehreren  technischen 
Ausführungen  erfolgen. 

Die  einfachste  Möglichkeit  besteht  darin,  den 
Tee  vor  der  Beschickung  des  Autoklaven  mit  dem 
Adsorbens  homogen  zu  vermischen,  wofür  die 
üblichen  technischen  Vorrichtungen  eingesetzt  wer- 
den  können. 

Weiterhin  ist  es  möglich,  den  Autoklaven - 
schichtweise  zu  befüllen,  wobei  der  Autoklav  ab- 
wechselnd  mit  Tee  und  Adsorbens  beschickt  wird. 
Bei  beiden  Ausführungsformen  hat  es  sich  als  vor- 
teilhaft  erweisen,  den  CO2-Strom  vor  Verlassen  des 



Autoklaven  noch  einmal  durch  eine  reine 
Adsorbens-Schüttung  hindurchzuleiten,  damit  noch 
eventuell  vorhandenes  Coffein  aus  dem  Gasstrom 
entfernt  wird. 

Es  ist  selbstverständlich,  daß  bei  diesen  Ver- 
fahrensvarianten  nach  der  Extraktion  das  Adsor- 
bens  vom  entcoffeinierten  Tee  wieder  abgetrennt 
werden  muß.  Dies  kann  mit  den  üblichen  Trennme- 
thoden  wie  Zyklonabscheidung,  Windsichten,  Sieb- 
klassieren  oder  Elektrofiltration  erfolgen.  Um  hier- 
bei  eine  optimale  Trennung  zu  erreichen,  ist  es 
bevorzugt,  daß  sich  die  Korngröße  des  Adsorbens 
deutlich  von  der  Partikelgröße  des  eingesetzten 
Tees  unterscheidet.  Die  ist  normalerweise  dann  der 
Fall,  wenn  das  Adsorbens  einen  relativ  großen 
Korndurchmesser  aufweist.  Andererseits  nimmt  mit 
zunehmender  Korngröße  die  spezifische  Ob- 
erfläche  ab,  was  sich  auf  die  Adsorptionswirkung 
negativ  auswirkt.  Der  bevorzugte  mittlere 
Korngrößenbereich  ist  deshalb  von  0,1  bis  10  mm- 
zu  wählen. 

Um  die  nachfolgende  Trennung  des  Tees  vom 
Adsorbens  zu  erleichtern,  ist  es  im  Rahmen  der 
vorliegenden  Erfindung  auch  möglich,  das  Adsor- 
bens  mit  solchen  Materialien  zu  umhüllen,  die  vom 
CO2-Strom  ungehindert  durchströmt  werden 
können,  andererseits  aber  ein  Austreten  des  Adsor- 
bens  in  den  Extraktionsraum  verhindern. 

Das  Adsorbens  kann  bspw.  in  Behälter  ein- 
gefüllt  werden,  die  durch  entsprechende  Siebe 
oder  Öffnungen  ein  Durchströmen  mit  dem  CO2- 
Strom  ermöglichen.  Diese  Behälter  können  entwe- 
der  fest  in  den  Autoklaven  eingebaut  werden  und 
durch  entsprechende  Vorrichtungen  vor  und  nach 
der  Extraktion  befüllt  bzw.  entleert  werden  oder 
beim  Befüllen  des  Autoklaven  mit  Tee  in  der 
Schüttung  gleichmäßig  verteilt  werden. 

Gemäß  einer  weiteren  Ausführungsform  wird 
das  Adsorbens  mit  Textilmaterial  umhüllt.  Es  kann 
in  Beutel,  Säcke  oder  Schläuche  gefüllt  werden 
und  gleichmäßig  innerhalb  des  Extraktionsgutes 
verteilt  oder  schichtweise  in  dieses  eingebracht 
werden.  Wichtig  ist  nur,  daß  die  Maschenweite  des 
Gewebes  groß  genug  ist,  damit  das  COrGas  unge- 
hindert  ein-und  dadurchustreten  kann,  aber  kleiner 
ist  als  die  Teilchendurchmesser  des  Adsorbens, 
um  ein  Austreten  desselben  zu  verhindern. 

Eine  weitere  Ausführungsform  besteht  darin, 
das  Adsorbens  mit  einem  porösen  anorganischen 
Trägermaterial  zu  umgeben,  wie  z.  B.  porösem 
Ton  oder  porösem  Graphit,  welches  zwar  den  Kon- 
takt  des  Gases  mit  der  Aktivkohle,  jedoch  nicht  den 
Kontakt  des  Tees  mit  der  Aktivkohle  ermöglicht. 

Das  erfindungsgemäße  Verfahren  ist  sowohl 
bei  axialer  als  auch  bei  radialer  Durchströmung  des 
Autoklaven  mit  überkritischen  Gasen  anwendbar. 
Es  muß  dabei  nur  berücksichtigt  werden,  daß  ggf. 
die  mit  Adsorbens  gefüllten  Behälter  optimal  im 
Schüttgut  angeordnet  sind. 

Für  eine  Entcoffeinierung  des  Tees  ist  es  ausrei- 
chend,  mit  dem  erfindungsgemäßen  Verfahren  1  -4 
Stunden  zu  extrahieren. 

Bei  Anwendung  des  erfindungsgemäßen  Ver- 
fahrens  kann  die  Menge  an  CO2  bedeutend  vermin- 
dert  werden.  Bevorzugt  werden  zur  Extraktion  0,1 
bis  3  kg  CO,  pro  g  zu  entfernendem  Coffein  im 
Tee  eingesetzt. 

Mit  Hilfe  des  Extraktionsverfahrens  entspre- 
chend  der  vorliegenden  Erfindung  ist  es  möglich, 
den  Entcoffeinierungsprozeß  wesentlich  ökonomi- 
scher  zu  gestalten.  Durch  die  kürzeren  Extraktions- 
zeiten  von  1  bis  4  Stunden  und  die  Anwendung 
relativ  geringer  Mengen  an  CO,  sind  wesentlich 
höhere  Durchsätze  erzielbar.  Darüber  hinaus  ist 
der  apparative  Aufwand  sehr  gering,  da  die  Extrak- 
tion  und  die  Adsorption  des  Coffeins  in  einer  Appa- 
ratur  durchgeführt  werden  können,  weshalb  sich 
dieses  Verfahren  besonders  gut  für  den  großtechni- 
schen  Maßstab  eignet. 

Die  nachfolgenden  Beispiele  sollen  die  Erfin- 
dung  näher  erläutern,  ohne  sie  jedoch  darauf  zu 
beschränken. 

Beispiel  1 : 

4  kg  einer  handelsüblichen  Schwarzteemi- 
schung  mit  einem  Coffeingehalt  von  2,9  %  werden 
mit  10  Gew.-%  Aktivkohle  (Korndurchmessr  1  -3 
mm)  gemischt  und  mit  40  Gew.-%  Wasser  be- 
feuchtet.  Das  Gemisch  wird  in  einen  zylindrischen 
Extraktionsautoklaven  eingefüllt  und  anschließend 
mit  feuchtem  überkritischen  CO2  bei  260  bar  und 
63°C  2  Stunden  lang  extrahiert  (Durchsatz  des 
CO,-Gases:  200  kg/h).  Nach  der  Trennung  des 
Tees  von  der  Aktivkohle  durch  Windsichten  wird 
der  Tee  getrocknet.  Der  Coffeingehalt  des  Tees 
beträgt  0,48  %,  was  einem  Extraktionsgrad  von 
83"5  %  entspricht. 

Beispiel  2 : 

8  kg  derselben  Teemischung  werden  mit  25 
Gew.-%  Aktivkohle  derselben  Körnung  gemischt 
und  mit  40  Gew.-%  Wasser  befeuchtet.  Die  Extrak- 
tion  wird  analog  Beispiel  1  durchgeführt,  jedoch  mit 
halbiertem  CO2-Durchsatz  und  einer  Extraktionszeit 
von  1  Std.  Nach  Trennung  des  Gemisches  und 
Trocknung  des  Tees  wird  ein  Coffeingehalt  von 



0,21  %  im  Tee  ermittelt  (Extraktionsgrad  92,8  %). 
Durch  die  Erhöhung  des  Aktivkohleanteils  wurde 
die  Entcoffeinierungszeit  bei  besserem  Ergebnis 
halbiert  und  der  spezifische  CO,-Verbrauch - 
(bezogen  auf  die  Tee-Einwaage)  gleichzeitig  auf 
1/8  reduziert. 

1.  Verfahren  zur  Entcoffeinierung  von  Tee  durch 
Extraktion  von  15  bis  50  Gew.-%  Wasser  enthalten- 
dem  Tee  mit  feuchtem  CO,  bei  255  bis  350  bar 
und  50  bis  80°C,  anschließender  Abtrennung  des 
Coffeins  vom  CO,  mit  Hilfe  eines  Adsorbens  und 
Recyclisierung  des  coffeinfreien  CO2  über  den  be- 
reits  extrahierten  Tee,  dadurch  gekennzeichnet, 
daß  man  das  Adsorbens,  insbesondere  Aktivkohle, 
in  einer  Menge  von  5  bis  40  Gew.-%,  bezogen  auf 
das  Trockengewicht  des  Tees,  im  Extraktionsgut 
verteilt. 

2.  Verfahren  nach  Anspruch  1,  dadurch  gekenn- 
zeichnet,  daß  man  das  Adsorbens  mit  dem  Tee 
vor  der  Beschickung  des  Autoklaven  homogen 
vermischt. 

3.  Verfahren  nach  den  Ansprüchen  1  und  2, 
dadurch  gekennzeichnet,  daß  man  den  Autokla- 
ven  schichtweise  abwechselnd  mit  Tee  und  Adsor- 
bens  befüllt. 

4.  Verfahren  nach  den  Ansprüchen  1  bis  3, 
dadurch  gekennzeichnet ,  daß  man  den  CO2- 
Strom  vor  Verlassen  des  Autoklaven  durch  reine 
Adsorbens-Schüttung  hindurchleitet. 

5.  Verfahren  nach  den  Ansprüchen  1  bis  4 
dadurch  gekennzeichnet,  daß  man  ein  Adsor- 
bens  mit  einer  Korngröße  von  0,1  bis  10  mrr 
verwendet. 

6.  Verfahren  nach  den  Ansprüchen  1  bis  5 
dadurch  gekennzeichnet ,  daß  man  das  Absor- 
bens  nach  der  Extraktion  durch  Zyklonab- 
scheidung,  Windsichten,  Siebklassierung  oder 
Elektrofiltration  vom  Tee  abtrennt. 

7.  Verfahren  nach  den  Ansprüchen  1  bis  6. 
dadurch  gekennzeichnet ,  daß  man  das  Adsor- 
bens  mit  gasdurchlässigen  Materialien  umhüllt. 

8.  Verfahren  nach  Anspruch  7,  dadurch  gekenn- 
zeichnet ,  daß  das  Adsorbens  in  Beutel,  Säcke 
oder  Schläuche  aus  Textilmaterial  gefüllt,  einge- 
setzt  wird. 

9.  Verfahren  nach  Anspruch  7,  dadurch  gekenn- 
zeichnet,  daß  man  das  Adsorbens  mit  porösem 
Ton  oder  porösem  Graphit  umhüllt. 

10.  Verfahren  nach  den  Ansprüchen  1  bis  9, 
dadurch  gekennzeichnet,  daß  das  überkritische 
Gas  den  Autoklaven  in  axialer  oder  radialer  Rich- 
tung  durchströmt. 

11.  Verfahren  nach  den  Ansprüchen  1  bis  11, 
dadurch  gekennzeichnet,  daß  man  1  bis  4  Stun-  
den  extrahiert. 

12.  Verfahren  nach  den  Ansprüchen  1  bis  12. 
dadurch  gekennzeichnet,  daß  man  0,1  -3  kg  CO, 
pro  g  zu  entfernendes  Coffein  im  Tee  verwendet. 
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